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La pre«ente invention coneama la preparation de per- 
borate de ioditm anhydre par deshydratation des perborates. 

On salt que, par deshydratation du perborate tetrahydra- 
te» on peutobtenir le perborate monohydrate ec le perborate anhy- 
5 dre. Cetta deshydratation est miae en oeirvre en utilisant tout 
inoyen de sechage connu tel un apparell h lit f luidlse ou un 
sechotr rotatif aous presslon reduite, Ce pendant, sans precaution 
speeiale at salon la traiperature, on obtient du perborate anhydre 
& has titre ou una agglomeration du produit pulverulent initial 
10 en une masse alveolee d 'aspect fondu. 

11 coxYvient de reniarquer que lea appeilat'ionA perborate 
tecrahydrate , monohydrate ct anhydre sont impxopres, car iL est 
etabli que le perborate tetrahydrate est en realite un peroacyde 
repondatit & la formula 



15 



HO^ O 0 V. OH 

B B 

— o OH 



Na2, 6H2O 
(I) 



Le produit couramnent appele monohydrate ast en realit^ p 
20 le peroxyde de f onmile I rendu anhydre par Elimination des six p 
molecules d'eau. Le produit courasnment designe par perborate 
anhydre est repreaente par la formula brute BO^Ka (11) ; 11 est 
obtenu par transformation de 1 'anion peroxydique de la fornrale I et 
se distingue du perborate en ce qu'il ne contiant plus d'OTygene 
25 actif « Le perborate anhydre est colore, possede dsssprcpriel^es 

paroaagnetiques et degage de l*oxygene si on lui ajoute de I'eau, 

Malgre lexir impropriety las dencraiinations usuelles des 
differents composes sont conservees* 

Selon la preaente invention il a ete trouve un procede 
30 permettant d'obtenir induattriellement un perborate anhydre de 

bonne qualite, c»est-^-diro possedant un titre eleve en oxygene 
effervescent. 

On a constate qu'au cours de la transformation en 
BOjNa da l»atoion peroxyde repondant^J^a_forTm^ 

35 xme- reaction" de"earbonalStiOT^^ atax depens de la formation 

d'oxygene effervescent, Cette carbonatatlon ne se produit pas 
dans la phase de deshydratation du tetrahydrate an monohydrate. 
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Toutea cboaes etant egales par ailleurs, la transfomatioa de 
I'oxygena peroxydiqua en oxygene effervescent s'effectue avec un 
rendement d'autant plus eLeve qua Las teneura en at COj de 
I'air de sechage sont pLu« faiblaa, 

Selon Le nouveau procede le perborate de sodium anhydre 
BO^Na eat obtenu par desfay^dratatlon menagee des perborates zre- 
preaentes par la f ornnile 



HO ^0 O^ OH 

B B 

HO \ 0 ^oa 



NajiX HjO 



dans laquella X est coispri.8 entre O at 6, en presence d*air sec 
decarbonate » avec elevation contrdl^e de la temperature dea 
produita traitea. 

Pour obtenir im perborate anhydre de tres bonne qualite 

15 on peut utiliaer comme matiere premiere du tetrahydrAte ou du 
tnonobydrate, mala quelle cjob solt le produit de depart, 11 con- 
vient de secher avec de l»air sec et decarbonate. 

La deshydratation menagee est avantageuaement conduite 
en lit fluldise, dont le sez de fluidisation est de l*alr sec, 

20 decarbonate, chaud. Gette deshydratation paut &tre condtilte en 
f onctionnttaent eontinu ou discontinue 

11 a ete detemine que la transformation en;.perborate 
anhydre est irendue optlraale par xme mise en oeuvre en troia 
stades de tanperature eontxolee» Ce precede k temperature eontrS- 

25 lee en trols stades eat realisa dans un sechoir & lit f luldise 
fcmetibnnant en diacontina^ En f onctionneittent eontinu, le lit 
f lutdise est compartimente de fa9on telle que la produit soit 
porte successivemefnt aux t^nperatures correspondaht atw trois 
stades. 

30 Dans le premier atade la temperattire du lit f luidiae du 

perborate a dishydrater est elevee de I'ambiante i llQo C ; dans 
le deuxieoe stade la temperature du lit f luidiae eat portee de 
110 a 130« C ; et dans le stade final la temperature de la masse 
reactl^(m»U^_e8t_port^^ 

35 elevation de la temperature du lit peut etre obtemie 

par I'intermediaire du gas de fluidisation sous la forme d^un 
courant d'air sec, decarbonate, chaud dont la temperature eat 
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par iB±UAon)_^tJLa_pi:a«8ton-partio^^ d^eau eat de 0,27 

; avant d*attelndi?B Le sechoix^ I 'air passe dans un rechauffeiir 
dans Leq[ual sa temperature est portee & L50° C ; l»eL^ati<m de 
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superiaure i 100* C» et de preference comprise entre environ 
L50 et 260* C. 

Dans Le premier stade d 'elevation controlee ^ tempera- 
ture quand la matiere premiere astOu perborate tetrahydrate , on 

5 apere dans das conditions telles que la qoantite d'enargie 
apportee au solide par le gaz de fluidisetion et le debit de 
celui-ci sont regies de maniera telle que I'evaporatlon d* I'eau 
ioit toujours sxrff iaaranent raplde pour eviter la fusion du tetra- 
hydrate ot la decomposition de la masae reactionneLle, 

10 Dans ce premier stade d' elevation de trntpera-ture, de 

1 * ambiance > 110« C, ^juand la matiere de depart est du perborate 
oonohydrate, la temperature du lit est port^i llO* C, par tout 
appropri^y tel «n courant d*air h 150^ C. 

Dana le stada de temperature de 110 It 130*» C, pour obta- 

15 nir le saillaur titra en oxyglne effervescent la vitaase d'eleva- 
tion de temperature est reglee de maniere telle que la gradient 
soit ^ C par minute. C^est dans cea conditions qua la reaction 
exol±enElqua de transformation de l^orygene parooEydlque an oxygene 
dit "pseudo-superoxyde" ou effervescent eat le mieux concrdle.' 

20 - Daas le dernier stade de temperature de 130 H 170<> ■ 

on a constat^ qu'ilya avantage A porter rapidement la solide 2i . ^ 
170*» C. On a constate que la transformation la plus canplete de ^ 
I'oocygena peroxydique en oxygene effervescent exige que la masse 
reactionnella soit pcwrtee A una temperature aussi elavea en un 

25 temps relativemezit corurt. 

II est donne ci-apres des examples qui illiistrent l*in- 
vattti<m h titre non Limitatif . 
fiXEMPLg 1 

Dans un appareil a lit f luidise discontinu de laboratoire 
constitu^ par un entonnoir Buchner it vcrre fritte muni d'une 
double exwaloppa et d'xin couvercle, on place 100 g da perborate 
tetral^'drate titrant 10,13 % en oxygene actif . On envoie un 
courant d'air seche at decarbonate par passage sous pression 
(6 bcurs) dans una tour contenant de la potasse en pastilles. A 
la sortie da la tour^ sa teneur en CO2 est de 10 v p m (voltane. 
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temperature du Lit de 20 II LIC^ C dura 25 mn ; ensult* la puis-- 
sance du rechauffexir est augmentee progressivexnent de fa^on 
telle que 1* elevation de tOTperature de 110 a. 130<* C soit ef f ec- _ 
tuee en 25 am ; ensuite on eleve la temper atrore de l*air h la . 

5 sortie du rechatiff eur jusqu'n 2600 C et la temperature du per- 
borate dans le lit atteint 170* C en 14 mn. Conme 11 y a un ecart 
important de dansite apparente entre lo produit de depart et le 
produit £ini> il convient de controler le debit de gaz pour evi- 
ter un ezw^lement trop important de fines ; ceci est obtenu en 

10 operant ^ 6,5 m^/h jusqu*& la temperature da 90^ C dans le lit g 
fluidise, 5,5 m^/H jusqu'i 130' C» 5 m^/h jusqu'a 150« C, 4,5 m^^h | 
Jusqu>& 170^ C.<Les debits sont meaures a 20* C sous pression at- L 
mosplierique)* | 
Dans ces conditions on obtient un produit repondant & I'analyae 
stilvante 

Ox effervescent 15,1 % 

Ox poroacyde 1,45 X 

COg % 0,26 % 

soit & la exposition poaderale suivante 
20 HaBOj 77^3 % 'h 

H^Haj BjOg 9,1 X ? 

NaBOg 13,4 7o 



25 



Le rendement de transformation de I'oxygene actif en 
oxygene ef f eirvescent est de 75 % ; le taux de conservation de 
I'ozygene est de 82 % ; le rendexcent en bore de 96 
gXEMPI^ 2 

On opere de fa9on analogue dans le m&ne appareil et avec 
de I'air ayant la meme composition que dans I'exemple 1, sur 
64,9 g de perborate monohydrate titrant 15,8 % d'oxygene peroxyde 
30 on eleve la temp&rature du lit Jusqu*^ 110<» C en 19 mn, de 110 It 
130* C en 26 mn et 2i 171* C en 10 mn. Les variations de denait^ 
apparente etant plus faibles, on peut operer a debit constant 
(4 m /h) ; on obtient les resultats suivants 

Ox effervescent — " 

35____ - — Ox-peroxyde^ 1,42 % 

COj % 0,23 % 

soit NaBOj - 78,2 % 

*^4^*2 ^2^8 9,9 % 

NaBOj , 12,7 % 
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La rondmeint da trans formation da I'oxygena paroxyde an 
oxygena affarvascant aatde76%; le tatcr da consarvatloz^ da 
I'oxygena aat da 83 % ; le rendemsnt en bora ast da 96 %. 

EXBffl^ 3 

3 On opera da la meme fa^on que dans 1* example I 2i partir 

da perborate monohydrata tnais en uttlisant de I'air non traite, 
sature d*aau & 20^ C at contanant la proportion normala moyenna 
da COj : 0»03 % en volume. 

On obtlant im prodult de quail te Inferieure 
^0 Ox effervescent 13,3 % 

Ox paroxydiqua 1,43 % 

CQj 3,9 % 

solt HaSO^ 68 % 

H^MajBjOg 8,9 % 

^5 NaBOj 19,2 % 

EXEMPLg 4 

On opera comme dans 1' example 3 mala & partir de monohy- 
drat^ ; on obtlant 

Ox affarvascant 13,8 % 

Ox paroxyde 1,75 % 

20 COj X 3,7 5L 
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REVENDICATIONS 
!• Precede de preparation de perborate de sodium anhydre 
BOjHa par deahydratation de perborates repondant ti la f ornrule 



TO 0 O OH 

B B 
Ytf/^ ^0 0^ ^CM 



Na^, X HgO 



dans laquelle X est COTpris entre O et 6, caracteris^ en ce que 
la deahydratation menagee dea perborates est conduite en presence p 
LO d'air sec decarbonate avec Elevation controlee de la temperature 
des produira traitea. 

2, Procede de preparation de perborate de aoditan anhydre 
aelon la revendication 1» caracrerise en ce <|ue lea perboratea 
aoumis 2i la deahydratation aont lea perboratea courannnent deaisnea 

15 par las denominations tetrahydrate et monohydrate. 

3, Procede de preparation de perborate d« sodiiam ani^dre 
aelon la rewndication 1 ou 2, caraeteriae en ce que la deahydra- 
tation menage© dea perboratea eat mise en oeuvre en lit f luidise 
dont La gaz de fluidiaation est de l»air sec decarbottat)& ch«rtad, 

20 4, Pxrocede de preparation de perborate de sodium aiihydre 

aelon tine quelconqua dea revendications 1 3, caraeteriae en ce 
que la deahydratation eat mise en oeuvre en txoia acades de tempe- 
rature eontrolee» . en f onctionnenent discontinu ou continue 

5. Pirocede de preparation da pcirborate de sodium anhydre 
25 selon ymm quelconqce dea revendications 1 it 4, caraeteriae en ce 

qu'en f onctiormfsment continu, le lit fluidise eat cmpartiment^ 
de f agon telle que le produit soit porte succeasivement aux tempe- 
ratures correspondant aux trois stadas. 

6. Procede de preparation de perborate de sodium anhydre 
30 selon la revendication 4 ou 5, caraeteriae en ce que dans le pre- 
mier stade la temperature du lit fluidise du perborate ft deahy- 
drater est elevee de I^arabiante ^ llO® C ; dans le deuxieme stade 
la temperatuxre du Lit fluidise est portee de llO K ISO" C ; et 

dans— le-stade' f tnal~rartempeMt^ produit est portee rapide* 

35 ment juaqu'fii 170o C. 

7. Procede do preparation de perborate de sodium anhydre 
aelon la revendication 6, caraeteriae en ce que I'accroiasement 
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de la teaperature dans I'intervalLe da LIO - 130<» C est regies da 
f a^on telle que la Vitesse d'elevation de la t«nperature du 
lit fluldlse soit^l** C par minute. 

8. Procede do preparation de perborate de sodium anhydre 
5 selcm une quelconque des revendications 14 7, caracteriae en ce 

que la desh7dratation est mise en oexxvre par un courant d'air 
sec, decarbonate dont la temperature eat superieure H 100« C, 
de preference .comprise entre environ L50 et 260® G, 

9, Procede de preparatitm de perborate de sodium anhydre 
j^Q 8el<»i une quelconque des revendications 2 8, quand le perborate 

eat du tetrahydrate , caracterlse en ce que dans le premier stade 
la quant ite d'energie apportee au aolide par le gaz de fluidisa- 
tion et la debit de celtai-ci aont regies de toaniere telle que 
l^evaporation de I'oau aoit toujoura sufflsamnent rapide pour evi- 
car la £uaion du tetrahydrate et la decomposition de la masse 
reactionne lie , 



